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MINISTERE PES AFFAIRES ECONOM IQUES 



BREVET D'INVENTION 



Le Mlnlttre del Alfalrei Eeonomiquei j : • ... .-33 

Vu la lot du 24 mul 1854 sur les brevets ttiwentlon ; 



Vu le proces-verbal dresU le 10nov6abre 196 5 a 15 *. 55 

au Service de la Propriete induatrielle; 



Article 1. — II est dillvrt d la StS lite:THE PROCTER & GAMBLE C0MPA- : 
NY, 

J01 East Sixth Street, Cincinnati, Ohio (Etats-Unis 
d'Amerique), 

repr.par les- Bureaux Vander Haeghea a Bruxelles, ' 

un brevet it invention pour : Nouveaux adjuvants pour compositions | 
dfitergentes. 



Article 2. — Ce brevet lui est tltlivri sans examen prealable. a set risques et 
pirils, satis garamic salt de rialM. de la nouveauti on du nitrite de Tlnvenllvn. soil 
de t exactitude de la description, et sans prejudice du droit des tiers. 

Au prisent arreti demeurera Joint un des doubles de la specification de t Invention 
(inemoire deicriptif et iventuellement dessins) signes par Tinteressi et diposis a lappul 
de sa demande de brevet. 



ARRETE: 



Bruxelles, telO mai 

PAR DfLtGATION StfCIALE : 
U Dlnctivt Cental, 



196 6« 




J. HAM ELS. 
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- DESCRIPTION 

Joints a une demands do 

BREVET BELGE 

deposes par la eooim lite t 

THE PROCTER & GAMBLE COMPANY 



d^tergentea " 



Qualification propose : BREVET D , ITOrioir 
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cation des particuloB de ealiesuroB, In teneio-activitd I 

des solutions de*tergentc8 nqueuses, la solubiliBntion des 1 

i 

produits insolubles dans l'eau, les proprie'te'a nousenntaB 
dec solutions de lavage, la peptisation doo agglomerate 
5 de ealiBSures, In neutralisation dea Bouillures acidofl f' ■ 

l'inactivation dee constituantfl nineraux presenta dona • 

I 

Id solution de lavage ot qui bnt tondanco a In durolr. ! 
On pourrait nentionner d'autreB donainca dona loBquole | 
un adjuvant actif pourrnit jouer peut-Stro un rdlo inpor- j 

10 tant. Le fait est qu'on n'a paB trouvd dc rbgle nette • 
c once rnant leB proprie'te's physiques ou Ice structures, 
chitiiques et qui pernettrnit ft- pre*diro lo conportenent 
de produito chiniquea coune adjuvants de divergence. " 

Parai lee adjuvants deja decrite dans l'art 

15 anteriour, on pout citor leB aels alcaline nineraux so- 
lubles dana l'eau, utilises eeula ou en coubinai6on. 
Des exenples sont les carbonates, lea borates, lee phosphc.b 
lea polyphosphates, lea bicarbonatoa et loe BilicateB aloa- 
' line. - | 

20 Des exenples d'adjuvants organiquoe de'ja. j 

connus et qu'on peut utiliscr bouIs ou en coubinaison 
sont les auinopolycr.rboxylatoa deB ndtaux nlcaline, d'nnno- 
niun ou d«anuoniun subatitue*, pr.r exeuplo 1' Ethylene dinair 
t^trncetate de sodiun ot do potnssiuu, le N-(2-hydroxy- 

25 dthylj-dthylfeno dip.nine triacetate, de sodiun et do potas- j 
eiun; le nitrilotricacdtate do Bodiun et de potr.Bsiuu ; 
et le N-(2-hydroxy£thyl)-nitrilodiooe'tBte de aodiun, do 
potEBsiun ct do triethanolauuoniun. Lob sele alcaline de 
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l'acide phytique, tele quo lo phytote do sodiuo convien- 
nent bubbI couno adjuvants de ddtorgonoe organiques. 

Un interfit toujours croissant pour lee ad- 
juvants actifs decrita a provoqud le dwvelopponent do ! 
nonbroux produits pouvcnt jouer le r61o d' adjuvant. Cot • 
intdrst accru a attire" 1 'attention qur le beBoin en adju- j. 
vants andliores exonpta doe linitatione et. deB ddBP.vantagee 
inhe'rontB aux anoienB adjuvantB. 

Un do cea ddeavantagea oat lid a, la cIobbb 
See produito adjuvants aotifs qui est probablonent la plus 
largeuent utiliBde, eavolr la sdrio dee oonpoode polyphoephc 
tsB nindraux condenses conne los tripolyphoBphatos alcalins 
et leB phosphates alcalins condensed davontago. Cos con- . 
poses ont une forte tendance, lorsqu'ils sont utilisds . j 

dans deB coupoede ddtergonts, a s'hydrolyser en conposds 
phosphordB noins condenses qui sont doa adjuvants actifB 
relativenent infdrieura et qui, en fait, foment acs prd- 
cipteB inddsirablea dans la solution r.quoUBO de lavage. 
Un oxenple de cee fornoe infdrioures est l'orthophosphate. 

La prdBente invention a done eeBcntielle- 
uent pour objot une nouvelle claase de coupoade, eavolr deB 
acides udthylfenodiphoophoniquos eubstituds et leurB Bela, 
utilisnbloa notanuent coune adjuvants de ddtergence utiles , 
Un autre but de 1' invention CBt de fournir des oonpositions 
ddtergontes andliordea contenant conno adjuvant actif un 
udthylenediphosphonate subBtitud, soluble danB l'oau oyant 
•la structure gdndralo ddcrite 'ci-dcssouB. En particulier, 
les conpoeitions ddtergentoe andliordee eelcn 1' invention 
et contenant, h titre d' adjuvant aotif, un ndthylene diphos- 
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phonnte substitue eoluble dans l'eau, pbeeedent dana l'eau 
froido uno offioacite aurprennnte. L« invention concerns 
par ailleurs dee oonpoaitiona detergentea dana lesquellea 
lea adjuvants couprennent ou noina un d e8 conposes" spdci- 
fiee ci-deesoue, tandia que le. ddtorgent nctif eat choiei 
dans une clasee inportants a • agent b tonsio-actifs deter- 
gents. 

• - D'outros caracteristiques et possibility d» 

application de la prdsente invention appnraitront au coura 
de In description detaillee donnde ci-aprea. 11 est nee*- 
noina entondu que la description detaillee et les exenplea 
particuliers, tout on indiquant dee aspects prefers de 
1' invention, ne „ont donads que dons un sinple but illustrr. " 
tif, car divers chan gG „onts et diverscs nodificntione appar- . 
tenant a !• esprit et au donaino de 1' invention apparaitront 
aux honues de 1'art au cours de la description qui suit. 

Conforuenent 5. 1' invention, la nouvelle 
claase d'acides udthylenediphoephoniquea substitute rdpond 
k la foruule gene*rnle suivnnte j 
0 

HO - P - OH 
. X-C-Y 
HO - P .- OH 
0 

dans laquelle chacun dea groupea X et Y ropresente un 
radical ndthyle, benzylc, halogene, cnrboxyndthylene, ou 
on atone d'hydrogene, Lun nu nolne de8 groupe8 x >t y ^ ' 
different de l'hydrogfene. 



Copied from 09026009 on 



15 



20 



672205 

Los oo D pos<5s ropondont k 1„ Ioroule 0l . d0B8U0 
constituent uno olnsso do oonpo.oe dnoonnuo Euporavimt . 
L=s profits OTartWMUrt k 00ttc olaseo pouTeat 
scs utn^tiona. te 0ItcDple> u . ^ ^ 
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" POrt ° 5UCl " X " on d w 
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de lavage a une valeur coupriee entre 8 et 12 environ. On 
' peut utilise* a cot effct lea In... cournntes ooano les 

silicates, phosphates, .orates et carbonates alcalins. On 

pout aussi -.utili-er «Le. nloalinea liores couue 

la soudo et la potaase. 

BoB-eienploB illuatrntifs des nouveaux conpo- 
s^s S elon 1'invcntion sent les drives alcalins deorit. " 
ci-apres.' Coat le bcI trisodique qui eert d'exeuple 
naia, naturelloncnt, . les r.utrcs ecle alcalins rfluttle. 
anna 1'eou cntrcnt dnna le cadre -q la prOsente inven- 
tion. , 

(1) gthylidenediphosphoaatb trieodiqiue, CHjClKPO^a,,) 
. • • ' (PO,NaH) 



Nr. 


- 0 
H 


-p 

I 


_ 0 - Na 


. H 


- h 


- c 


- H 


Ha 


H 
- 0 


I" 

- p. 


- o - n 



(2) isopropylidbnediphoaphonato triaodique, (OH 5 ) 2 P(P0gKfe 2 ) 

(POjHnH) 



Ha - 0 - P - 0 - Ha- 
. » j H 
H-C - C - C-H 

H I H 
■Ir.-0-PrO-H 



- 7 - 
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(3) bon^l-nfithylbnediphoophoncvte triaodiquo 
C 6 H 5 0H 2 CH(P0 3 Ha 2 )(pO 3 HaH) 

Na-O-P-O-Ha 
? I 

c e H r? - C - H 

H 1 
Nn-O-P-O-H 



(4) biB(ben Z vl)-ncthylbncdipho B phon n to triaodique 
0 

Ho - 0 - P - 0 - V.a 

H | H 
c H C - C - C - C 6 H 5 

11 | H 
■ Na-O-P-O-H 

0 

(5 ) BonochloroncHhylbnediphosphonate trieodique 
ClCH(PB 3 Ka 2 )(P0 3 NaH) 

0 

Na-O-P-O-Na 
CI - C - H 
.^Na-O-P-O-H 
0 

(6} dichlorontfthylbnediphoephoncte trlBOdlque 
01 2 0(P0 3 Ha 2 )(P0 5 MaHO 

0 

Hn-0 - P - 0 - Na 

01 - 0 - 01 
Na-O-P-O-H 



(7) " nonobrononithjlbnediphoBphonnte triaodique 
W BrCH(P0 3 Na ;i )(P0 3 NaH) 

0 

Ua - 0 - P - 0 - Nti 

Br - C - H 
N n-0-P-0-H 
0 
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(8) ai'bronontfthyl&nodiphosphonate .triBodiq.uo 
Br 2 C(P0 5 NA 2 )(P0 5 NaH) 

." 0 

■ Nr. - 0 - P - 0 - Na 
Br - C - Br 
Nr. - 0 - P - 0 - H 
0 

(9) nonofluorou£thyl&nediphoephonato triflodiquo 
P C H^P0 5 Na 2 )(P0 5 NaH) 

0 

No - 0 - P - 0 - Na 

P - C - H 
Nn-0-P-O-H 



(10) difluorouiS chylbncdiphosphonatc trisodique 
2 j(P0 3 NoH) 

0 

Na-O-P-O-Na 

P - C - P 
Nr. - 0 - P - 0 - H 



(11) 2-cnrboxy(Jthylidenodi i ,hoaphonnte tutrasodiquo 
Nn0 2 CCH 2 CH(P0 3 Hn 2 ) (PO^IInH) 

0 



Na 
0 

\ 


- 0 

H 


- P 

I 


- 0 


- Ne 


- C 


- C 


- H 




! 

0 


H 


- l 






Ha 


- 0 




- 0 


- H 



0 

diquo (Nab 2 CCH 2 ") 2 C(P0 5 No 2 )(P0 5 HaK) ' 



(12) MoCcarboxyne-thyl) rjc'thylt-ne diphosphonate pcntaso- 



Na-0-P-O-Na 
Na-0 H | H O-Na 
C-C - C - c-c/ 
OH I HO 
Rn-0-P-O-H 
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Los noyone pour preparer cea nouveaux conpoBe'B 
conportont eaBentiellencnt, ootrae pretiiere (Stapo, uno j 
reaction du type d'oxydordduction entre un agent de ne*- ! 
tallisation conne le Bodiun, l'hydruro de sodiun, le po- • 

5 tnsaiun ou I'nlllngo eut^ctique potnBeiuu-eodiun et un 'i 

ester tetrar.lcoylo do l'Dcido tiethylenediphoaphoniquo. 
Cetto reaction ost oxtrfiucnont exothorniquo at 1 il oat 
esecntiel de la rdaliaor & bnaou tunpdraturo de l'ordre 
de 0 a 35 °0, ct do prc*£ bronco ontro 15 et 30°C. Le pro- 

10 duit rdactionnel o6t un enrbanion qui- derive du groupe 

nethyl&ne actif present dr.ne l 1 eater de depart. Liqua- 
tion pour cottc- etape cat la suivant : 

Ha +|jC 2 C P0(0R). 2 J 2 * 1 / 2 H 2 + jj 0 ( 0R ) 2 J 2 HC " Na+ 

On fait alors rdagir co enrbanion avec un a- 
15 gent d'alcoylntion ou un agont d'halogdnntion oonvonaM" j 

pour obtenir 1' eater de tdtranlcoylo Bubstitud do l'a- 
cide nuthylene diphoaphonique. 

On pout habitucllonont purifier lea oatorB 
phoephonatos ninsi obtenus par ainplo distillation, oi 
20 on le desire, nprfes dlininntion dee soua-produita ealino. 

Le pluB souvent, on tranaforne direct enent le produit brut 
en acide phosphonique libre par doa proccdee connue, par 
exenple psr hydrolyae a l'ecido chlorhydrique ccnoentrd ou 
dims le cf.b dos esters isopropyliques par pyrolyae. L'nddi- . 
25 tion d'uno bp.se coune la soudo ou In potaBSO aux ncidca 

donno naisaance aux acls corrcapondanta. 

On peut preparer aclon le proodde* buIycut 
l'ostor do tcStranlcoylc do l'aoide udthyleno diphoephoni- 

- 10 — 
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que utiliad conue produit da ddpart pour preparer lee 
nouveaux conposea Belon 1' invention. 

Prupr.ration du neth vlencdiphoBphonato de tdtrnisopropy la 

On n fr.it rdr.gir 624,7 g do triisopropyl 
phosphite (3 nolce, 681 ul) ct 173,9 g do dibrononJthr.no 
(1 nolo, 70 nl) dnna un apparoil rdaotionnel conpoad d«- 
un ballon tricol de 11, nuni d'un r.gitateur uagndtiquo, 
d'un thernonetro ot d'une oolonne de fractionncnent pour 
sdpr.rer la bfonuro d'ieopropylo du ndlange h reflux. La 
colonne a frcc'tionner dtr.it fabriqude 6. pr.rtir d'un rd- 
frigdrant do Lidbig de 91,5 on nodifid pour reoovoir dea 
holicoa do vorre do 6,35 uu coono rcnplieeage. Un rdcipiont 
do diatillation do Bncratt, nodifid par addition d'une 
•gaine thoruondtriquo et d'un thomonetro dtait relid c.u 
sonnet de In colonne de frr.etionnenoht j lo oonnot'du rd- 
cipiont do Barrett dtait nuni d'un Dowar rofroidi a la noigo 
carbonique ct protdgd de l'hunidit<5 r.trjoephdriquo par un 
tube dessdehant. On n rr.pideuont portd r.u ruflu.x & 143»c 
la tonpdrnture du udlange rdactionnel. On a naintenu h 65 °C 
la tonpdrnture do l'er.u do circulation dana le rdfrigdrant 
a reflux. Cette temperature dtoit suffisante pour conden- 
ser le produit do depart non rdogi ct pour pcrnettre au 
Bous-produit, le brouure d'ieopropylo, do diatillor. L'np- 
port de chalcur a la reaction dtait effoctud de focon tel- 
le qu'un vigoureux. reflux a continud a neoure quo la ton- 
pdraturo du ndlange auguontait lontonont. Au bout de 2 
houree do ohauffago, on a obeorvd le pronior distillat ot : 
au bout de 5 houree on avait colloctd au total 33 g do 
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bronuro d'iaopropylo. On n lr.iaed oroitre In toupdrnturo 
du ndlnnge rdnctionnel a 105»C pondnnt 12 hcuree et on 
l'o nnintenue nu tioyen d'un controle dloctronique de la 
temperature pendant le roeto do l n rdnction. 

Au bout de 16 huures environ, In rdnotion 
dtr.it aonaibleocnt couplfeto a en Jugor pnr lo rondenent 
on bronuro d'iaopropyle, 2 3 1 g, qul roprdecntnit un ren- 
donent do 9 2 * environ. Un chnuff ogo aupplenentnire no 
eervnit a rien bicn qu'on nit utili B< pnrfoie dee tenpe de 
rdr.ction do 20 heurea. 

Lorequo In ruction a 6U complete, on n 
tranaford lo ndlnnge rec.ctionnel dnna un ballon a dietil- 
lor et on n dliuind loa produita a b ftB point d'ebullition 
(phosphite on dxcea, etc) drne un petit appareil a distil- 
ler eous un vide do 0,1 nn do ncreure, lea tenpdrnturea 
do tote a'dlovnnt a SO'CA co nonont, lo contenu du bal- 
lon pesait environ 53 0 g et dtnit conatitud" par du uuthy- 
l&no diphoBphonnte do tdtrnieopropylo a „ 93 -95 tf. In pu- 
retd do oe produit dtnit euffieante pour In synthase doe 
nouvonux conposos do 1 'invention. 

Si l'on desire on produit plus pur, on pout 
introduiro one ponpc a vide de forte capneitd dnna le 
aystene ot rdduire la preesion f 0,005 n Q de norcuro. 
On reeueille le produit passant ontro 80 et 116-C ot 
on lo rediatillo anna uno colonno Vigreux de 61 on chnuf- 
fue dloctriqucnont. 

Dnna In preparation de 1' ester do tdtrnal- 
ooy , on doit pr.rticulioreuont voiller a co que lea 
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produit b de depart soient purs et fralchonont distillda 
oar la presence do rdaidus aoidoo dcriB lo produit pro- 
voquo uno decomposition preuaturdo a la distillation. 
Bane co cos, on doit auoeitCt neutraliser lo produit 
apres quoi on pout roprendro la distillation. La nou- 

. tralisation est longuo et laborieune et olle n'ost pnB 
roconnandee pour rcuplacor la purification initials deB 

\jreactifB. 

On doit notor quo lo produit obtenu par frac- 
tionnonont danB unc eolonne Vigreux est presquc aussi 
pur quo lo produit obtenu par f ractionneuent soigneux 
dans uno oolonno h bondc tournonto do 61 cuj lo rondo- 
• nent eat auesi beauooup andlior<5 car lo paBBago ropido 
' rtSduit la durtfe do chnuffago ot, par consequent, la 
quantity do roaines indistillablee. Le r<5sidu .rrisineux 
dans lo ballon nc doit copondant pnB Ctre Jote car 
l'hydrolyse de co produit donne do l'acido n<5thyleno- 
diphoaphoniquo d'une purete* rcnarquablo . 

On peut utilieor dr.n3 la prdeonte invontion 
lc utfthylonc diphosphonate do totrar.leoylo prepare" eo- 
lon lc proci5d«5 precito ainBi qu'on l'a illustrd dans 
l'oxonplo euivnnt. 

Exenplo I 

(A) prt?pnrr.tion d 1 dthylidonodiphoaphonato do t<Hrai so- 
propyle . 

On r disperse" 11,5 g do Bodiuu (0,5 uolo) dons 
200 nl de toluine bouillnnt contenu dnns un tricol de 
500 nl nuni d'une nnpoule a robinet, d'un refrigerant 



Copied from 09026099 on 07720/2007 



672203 



do Frlodrioh ot d'un ngitntour k grande vitoaeo. On 
a refroidi In dispersion dc eodiun k 20° ot l'on a 
njouto* goutto k goutto 172,2 g (0,5 nolo, 181,2 nl) 
do nethylonediphoephonate de tdtraisopropylo a uno vi- 
5 teeso telle quo In reaction puiose fitrc contrdlde ot 

a une tenpdrnture infSriouro a 30°C, obtenuo pnr re- 
froidissonent oxtorieur c.vec dc la cnrbogloce. Uno fois 
lo. rdaotion achovuc, on o renplacd l'agitatour k grando 
Vitesse per un agitateur nagndtique. On a njoutd goutte 

10 u goutte de 1 ' iodondthane (0,55 nole, 78 g) k la solu- 

tion ogitde en naintenant la tenpdrcture au-dossous de 
30°C. Cctte reaction dtnit trea oxotherniquo ot oxi- 
ger.it un rcf roidissonent considerable . L* addition tor- 
ninde, le ndlange rdactionnol se prdsentnit sous 1 Q 

15 forne d'uno solution honogeno jouno-clair, et on a 

counence k chauffer nvec precaution. On a dlevd gra- 
ducllenent la tenpdrnturo k 80°C ot on l'a nr.intenue 
a ootte vnlcur pendant 3,5 hourc-a. On n filtrd l'iodure 
do aodiun qui avait prdcipitd et on a rdduit le fil- 

20 trr.t a un volume constant boub vide. On n dilud le 

rdsidu huiloux viequeux nvoc 350 nl d'eau ct on l'a 
oxtroit k l'hexono pendant 15 heuroe dnn B un extrnctour 
continu. loraquo le solution hoxaniquo a dtd rdduito 
h un volune constant, il restait 154 g d' dthylidbne- 

25 diphosphonate de tdtraisopropyle brut, ce qui constitue 

un rendencnt de 84,9 H§5 = 1f ^ 1g> Aaclyee . colcu _ 
Id pour C u H 32 0 6 P 2 : C = 46,92, H= 9,00, P = 17,29 
trouvd : C = 46,27, H = 9,14, P = 16,66. 
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(B) Trp.nefomntioK on ncidq dthyliaknediphosrihonlque' 

On it porte" a reflux un echantillon de 3,73 g 
d'ethylidonediphoephonate de totraisopropyle pur pen- 
dant 3 heures dans 50 ul d'ccide chlorhydrique conccn- 

5 tre". On a rdduit In Bolution acidc h un volune cons- 

tant dona un evaporntour et on a secluS azeotropiquenont 
' lordoidu visqueux pi?.r evaporation nvcc 3 portions 
d'alcool isopropylique. On c. sounie lo riSsidu a un 
vido do 0,07 tiu de ncrcure jusqu'a co que de petite 

10 cristaux apperaiflBent (3 hcurcs npros environ). .Apros 

avoir laiBse repoeer la nuit, on a filtrd lo produit 
cristallin on lavr.nt.a l'aloooi isopropylique et a 
l'acdtone, Le rendeucnt on ncidc dthylidfcnediphospho- 
niquo sec <Stait de 0,89 g soit 45,2 Point de fusion 

15 P = 179-81 °C. Analyse } cr.lculd pour CgHgPgOg 

C = 12,64, H = 4,24, P «= 32,60; trcuvd i 0 » 12,64, 
H - 4,20; P = 32,15. 

Exctrple II 
Ethyliflbnc diphooi;honr.to triBodinuo 

20 On a realise* uno preparation pratique do co 

eel en portant a. reflux 154 g <T ethylidunediphoephonnto 
do t«5trniBopropylo brut prepares s elon l'cxeuplc I (,'.) j_ 
dans 500 nl d'r.oido chlorhydrique concentre pendant ' 
5 heurce. On a concentre le ndlnnge reV.ctionnel h un ! 

2 ^ volume constant et ,on l'c onsGuence" nvcc quelqueo cris- i 

taux d'acido d'une preparation antdriouro. On a nlorB 
ontrnind le produit vioquoux. dans un evaporateur roto- 
tif eou8 vido poueou juoqu'a que la uasso ontibre eoit 

- 15 - 
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cri8talli B <5e. On n retird lo preduit orietallin du 
ballon en lavant h l'acdtono ot on a obtenu un rende- 
nent presque thdorique on acide dthylidenephoephonique 
brut (P = 159-63-C). L'addition de 3 equivalents do 
aoudo a unc oolution aquouBo do cct aoido a donnd naio- 
eanco aa 80 1. triaodiquc qu'on a P u utilieor directonent . 
dons unc conpoaition do blanchlaaage. 
ExenBle TTT 

(A),Prdparatlon d M ^oprowlidone^^no^^^ ^ 
t(jtral8opropyi o _ 

On n prdpnrd une diaporaion de eodiun ix pnr- 
tir de 22,99 g (1 nolo) de eodiun done 200 al do tolu- 
6no bouillant contonu dan 8 un tpiool do 1 1 uunl d'un 
thomonHre, d-un anpoule ,o 50 nl du typo entonnoir do 
dentation, d . un C rd£ rigdrant Allihn ot d-un ngitateur 
a grando viteaso. Aprea avoir rofroidi la diaporaion 
* 20c Cf on lui a njoutd goutte a goutte 1'dthylideno- 
dlphosphonote do tdtraiaopropylo 

CH 3 CH [pO(00 3 H r i, 2 J 2 (M8i36 f§ , 0fl fi oontrfl>> 

W Id reaction exotorniquo ot nnintonu une fapdratur. 
^ 25-30OC en refroidiaaant oxtdriourcuent avoc un 
bain de carboglaco. La reaction dtait conplete en 30 ' 
ninuto. et on a introduit du bronure da udthyle aoc 
dans lo ndla« £e rdactionnel par un tube a diffueion en 
vcrre fritt<5. . 

Or a do nouvoau naintenu la tonpdraturo nu- 
deeaoua do 3 o*0 p andnftt lo adgagonant de chnleur qui 
■ dure 30 ninutoe. On a ojoutfui excoe de bro n u ro de 

- 16 - , i 
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ndthylo ot on a chnuff<$ le ndlnnge h. 60«C pendant 

1 hcure. On a <Slinin<5 lo solvnnt ot 1'ocL de bronure 

do ndthyle pr.r dvnporotion eoua vide. On a diesous lo 

-uelnngc restcnt dene 700 ul d'hexme et on l'n extrnit 

h l'or.u Jusqu'a ce que lee cxtraits nquoux aoient 

exenpta d'halogdnure. On a sdohd In solution hexaniquo 

eur He S0 4 et on l' a concentrde sous vide pour obtenir 

368 g d'isopropylidinediphoBphonnto do tdtraiscropyle 

brut. (CH 3 ) 2 oJpo(OC 3 U 7 -i) 2 J 2 ^ \ 1 |4522 . 

Rendeuent 98,4 jt. Analyse : calculd pour c lA .0J . 

14 3* 6 2 

C = 48,38, H = 9,20, P = 16,64 
Trouvd t C = 47,9 , H = 9,40, P = 15,4 

t On peut preparer cc nfino conposd on prrtnnt 
de ndthyl&no diphosphate de t<Strnisopropylc 
CH 2 [P0(0C 5 H 7 -i) J 2 , on lo fnis,nt roagir nvec uno 
quantity nolalre double de sodiun puis nvec 2 equi- 
valents do brcnure da ndthyle. Cependant, dans lea : 
conditions utilises p our In reaction prdeddente. on a 
obtenu un ndlangc de (CH 3 ) 2 C [po^yi),,*] 2? 
CH 3 CH [p 0 (0C 5 H 7 -i) 2 J 2 ; CH; [po(0C 3 H 7 .i) 2 ] 2 2 .- . 
<B) TrcMf °"»««>n en acid. ^^ V YliAhne ^ hn j r hnn , y _ 
On a di 8B oua 18 g (0,48 nolo) d' isopropyli- 
denedipfcephonste d e tdtrnisopropylc(CH 3 ) 2 C faiOC^X 
annlytiquenont pur dn.ne 150 nl d'aclde chlorhyd.riquo ^ ' 
concentrd et on 0 porte a reflux pendant 4 heures. On 
a eoncentro. In solution a un volune constrnt avec un ' . 
dvaporateuret on a enioyd lea traces d'eau en rdali- 
eant-2 foie un nzdotrope avec le 2-propanol. . On a f 11- 
tre le produit cristallin reatant et on l'n lavd r.v eo : 
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un ndlange 1:1 d'acdtono et d'dthor, pour obtonir ! 
9,3 g d»ncido iaopropylidenediphoephonique ' ' 

(CH 3 ) g c(p 0 (OH) 2 J 2 . Point de fueion P = 228,5 - 229,5'Cj 
Rondeuent 95,5 Anulyae , oaiculd pour C,H 1rt 0 £ P n 

C = 17,66, H « 4,94, P u 30,36 
trouvd : c = 17,7 ,11 = 5,0 , P » 28,9. 
Exenple IV 

(A) £2£££rotlpn du ^enzvl-nn-hhy i ^ed^h^^^,,^ „ n . 
L utraiaoprgy lR 

On a diapers 1 6| 0 9 g (0,7 nolo) de aodiun 
dana 1 5 0 nl de toluene bouillnnt contonu dnna un tri- 
col d'un litre nuni d'un theroonbtre, d'une ampoule do 
50 m du type cntonnoir h ddcantr.tion, d'un rdfri e d- 
rnnt Allihn et d'un ngitatour h grando viteeae. On a 
reVroidi la diepersion k 20«C et on n ajoutd 241,8 g 
(0,7 nolo) de ndth^nediphoephonate do tetraieopro- 
pyle CH 2 [P0(0C 5 H 7 -i) 2 J 2 goutte h 60Utt0| k uno yi _ 
tesse telle que la tenpd-raturc de la ruction puiaee 
Stre oontrfllde et naintcnue a 25-30'G en refroidissant 
cxtdriourenent aveo un bain de On.rboglace. Loraque 
la reaction a dtd conplHe, on a chauffd le ndlange 
reactionnel a 1 00 »C et on a ajoutd du brouure de ben- 
Z yle (0,7 uole, 120 g) goutte a goutte dpna 1r bo1u _ 
tion agituo. La chnleur ddgagde par in r(5nction tftnlt 
suffisonte pour naintenir la tenpdraturo a 100»C pen- 
dnnt 20 ninutee, apres quoi i« tenpdrature a counened 
a dininuer lentenent. On a placd une Jaquotte ohauffante 
aur le ballon rdactionnel et on a naintenu la teopdra- 
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ture a 60°C pendant 1 heu.ro. On a alore concentre" le 
ndlange rer.etionnel a un volune constant sous vide} on ' 
a disBous le produit restant dans 700 ral d'hexnne ot on .; 
l'n extrr.it a l'eau jusqu'e. ce quo l'eau no conticnne ',\ 
5 plus d'halogcnuro. La reduction de la solution hexr.- 

nique 5. un volune constant sous vide a donne 260 g do .! 
benzyl -ndthylencdiphosphonnte de tdtraisopropyle brut. 1 
C 6 K 5 CH 2 CH [pO(00 3 H 7 -i) 2 J £ rcndeuont 85,5 $ N* 5 = 1,4742 : 
Analyse calculi pour c 2 o H 36°6 P 2 : c = 55» 2 9» H - 8 »35» 

10 P = 15,26, trouvd x C = 56,48, H = 8,34, P = 14,41. 

< B ) Transforu ntion on r.cide bonzyl-nuthyl o ncfllphoBpho - , 
nique i 
On r. dissous 72,6 g (0,167 uolc) do benzyl- . '. 
ne'thylenediphosphonate de tdtraieopropylc pur 

15 C 6 H 5 CH 2 CH [po<OC 3 H 7 _i) 2 J g AeMB 500 nl d'acidc chlo- ' 

rhydrique concentre ot on a port.? a reflux pendant 
4 heuree. On a rdduit le udlnnce rdnctionnel a un [ 
volune constrnt evee un dvaporr.teur ct on a ulinind 
leB dcrniercB traces d'eau et dc HC1 en ajoutant 3 po r - ! 

20 tionB de 2-propnnol et en rdduisant lo volume r.preB ! 

cheque addition. On a filtrd la nasee cristolline qui 
restait dans l'dvapornteur, on l'a lnvde a 1' acetone ot 
sdchue dans un deesicateur h vide sur un ndlange de : j 
Bilicagel et de potaesc; on f. obtonu 43,7 g" d'acido : 

25 bonzyl-udthylenediphosphoniq"ue. Cgl^CHgCH |~P0(0H) 2 "~J 2 'j 

Point de fusion P : 210 - 212°C; rendencnt 98,2 $6. ;! 
Analyse : cr.lculd pour C 8 H 12 0gP 2 ] 
C «= 36,11, H = 4,55, P.= 23,28 j 
trouvd t C = 36,20, H » 4,66, P = 23,5. • •' 

- 19 - 
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Excnplo V 

M Prorati on do brononidthvlenodiphoBTihonnto de 
ttStraisonropylo 

On a prepard 0,5 nole de carbnnion do n<5- 
thylenediphoaphonate de tdtraiaopropylo (eel do sodiun) 
de la nfiae ncniere ot on utilisnnt doa apporeils een- 
blnbles a ceux dee exooplos precedents. On a ajoute* 
du brouo (79,92 g, 0,5 nole) goutte a goutto dons lo 
ncSlnngo renctionnel en utilisnnt un bain de carboglaco 
connc auparcvant pour naintonir uno temperature infe- 
riouro & 30«C. Uno fois que In ruction n 6X6 complete 
on a concentre lo n<51nngc h. un volunc conetnnt, on 
l'n dissoue drns 600 nl d'hexnne et extro.it k l'eau 
jusou-a ee quo les cxtraits soiont exeupts d«halog<5nure. 
La concentration de la solution hexnnique a donn'e 200 
g do produit qui etait osecntiollencnt du bronoudthy- 
lenediphosphoncte de tctro.isopropylo, 
Br CH[po(OC3H 7 -i) ? ] g . Rendonent 95,4 jS. Bion que la 
purification de ce produit par distillation eoit quclque 
pou difficile, un frr.ctionnonent rdpdtd a pernis de 
rectifier le ndlnngo pour fournir un produit nur 

25 ' 
Nj, = 1,4594. Analyse : cnlcule" pour Br C^HggOgPg 

Br = 18,81, C = 36,89, H = 6,91, P = 14,64 
trouve" : Br = 18,10, C . 37.18, H . 7,15, J? = 1 5 ,00 
(B) ^^°"«tio» en r.cide brnn onrthy^ nodipho.nhnni r ,» 

On n dissous 37,1 g (0,09 nole) do bronorad- 
thylenediphosphonnte de tutrnlsopropyle 
Br CH jP0(0C 3 H 7 -i) 2 J g oontonDnt como inpuretd m 
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pourcentago de dibronou<Sthylenediphosphonate de tdtrn- 
ieopropylo Br 2 cfp0(0C 3 H 7 -i) 2 J 2 dans. 250 nl d'ncide 
chlorhydriquo concentre" et on a porte a reflux pendant 
5 Jhcures. Apres concentration de la solution acide ot 

5 distillation azeotropique avec du 2-propnnol pour dli- 

niner loa traces d'eau, on a effectuG* diff fronts osBr.is 
pour cristallioer le produit visqucux (22 g f 90,5 1» 
de rendenont), qui ont etc" infructucux. pour obtcnir 
un echantillon pour annlyso, on a n;}outo de 1' aniline 
10 en exces pour transformer l'aoide on sel de dianili- 

niun. On a purifie* le sel par recrlstallisation d'un 
ntSlnnge ne'thanol-eau. Le sol de dianiliniun pur ainai 
obtenu fondai« a 185-187°Ci Analyae : calculi pour 
Br 0 13 H ig 0 6 P 2 H 2 Br = 18,1, C = 35,39, H = 4,3-;, 

15 P - 14,1 , N = 6,35 

trouve : Br = 18,8 C = 35,0 , II = 4,3 , 
j? = 14,8, N = 5,25. 

Exenple VI 

(A) Preparation dc dichlorontSthylencdiphosphonate de 

20 totrnisopropyle 

On a pr«5par6 le carbanion de une nolo 
(344,3 g) de ncthylenediphosphonate de tdtraisopropyle 
'CH 2 ^0(0C 3 H 7 -i) 2 J 2 en fr.ieant rd-agir des qunntitos 
nolnires egales de nithylenediphosphonate de tctraiso- 

25 propyle et de sodiun en utilisr.nt le nfine proc<5dd s<2nc*- 

ral ct lo ufine appareil que dans les excnplce prece- 
dents. On a introduit du chlore sec dans le n«51nnge 
rdactionncl, qui a uto unintenu a 20-30°C pendant touto 
la reaction exothcraig.uo on ref roidiesant oxtcrioure- 

- 21 - 
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nontavec un tain de carboglaco. L e ddgagonont de ohc- 
leur a cease apres 45 ninutea de reaction, un exces 
de 100 $ de chlore ctant conaonnd pendant oo tenpa. 
On a chauffc' lc melange reYctionnol a 70°C pendant 
1 houre puis on l'a agite* pendant 2 joura a tenpdra- 
ture ordinaire. On a concentre" lo ndlongo r^eultrnt h 
un voluue constant, on l'a dieaoue dona 800 ul d'hoxane 
et oxtrait a l'eou Juaqu'a co que lea oxtraits eoient 
exeu^d'halogenure. On a adcho' la eolution hoxnnique 
sur MgSO^ et on l'a concontrcSe pour obtcnir 399 g 
do dichlorou^thylenodiphosphonate do to*traieopropylo 
brut Cl 2 C [po(OC 5 K 7 -i)J 2 avec un rendouent do 
94,5 'A. Ce produit a cristalliad lentonunt en donnant 
un corps fondant a 49,8- 5 1°C. On a obtcnu une donaitd ■ 
aV- ,543 a 25°C et un indico de refraction de 1,4518 
a 25 °C avant que le produit devienne aolide. Analyee i 
calcule" pour C1 2 C 13 H 28°6 :P 2 '' 

CI = 17,16, C = 37,79, H «= 6,83, V = 14,99 
trouvo: CI = 17,42, C = 37,89, H = 6,71, P - 14,6. 
(B) yrnnefornation on ocido diehlororwltbylfenodlphnp. 
phonique 

On a transform 41,3 g (0,1 uole) de 31- 
chlorouethylenediphoaphonate do tetraiaopropylo pur 
C1 2 C |po(OC 3 H 7 -i) 2 J 2 en acide dichlorouothylbnediphos- 
phoniquo C1 2 C pO(OH) 2 J 2 par reflux aveo 2 5 0 ul d'acide 
chlorhydrique concentre. On a concentrd la eolution 
r.cido a un volune constant et on a dietilld 2 foie 
azootropiqucnent avec le 2-propanol pour eliuiner lo« 
dernieros traoee d'oau ot do HC1. On a filtro la uneoe 
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cristalline ruBUltnnte, lave" a l'ncutone puis scene" dnne 
un deBeicntour 5, vide su'r siliccgel ct pctasse. LeB 23,9 S 
(98 jf do rondonent) d'ccide trfcfl hygroacopique nine! obtonus 
fondaient k 249-251 °C. AnalyBo ; calculi pour ClgCH^OgPg i 

CI - 28,95, C - 4,91 , H ■ 1,65, P '- 25,30 
trouvo :C1 = 28,63, C = 4,85, H = 1,80, P = 25,0. 

la neutralisation do l'acido ci-dossuB pnr 
4 Equivalents de soude p. donne lo sol tc-trasodique , isold 
sou6 fo:rue d'octnhydrate. Analyse : calculd (produit eec) 
pour ClgCOgPgNCg 

CI = 21,3, C = 3,6, P = 18,6, Na = 27,6 
trouvd : CI = 21,3, C = 4,0, P * 13/5, Na = 27,8. 

Exonplo VII 

(A) Preparation de dibrononi'thylencdlr)hosph.onr.to de 
tdtrnisopropyle . 

On o obtenu le ndthylfenediphosphonato dibrc- 
n6 par frcctionnenente rdpdtdB du ndlnnge do produits uono- 
brone BrCH ^P0(0C 3 H ? -i) 2 J 2 ot dibrone" Er 2 CjpoCOC^-i)^ 2 

ncntionnc-B dane l'oxeuplc V. Le dibror.ion<Sthylc'ncdiphosphonp.to 
do tdtr&isoprqpyle Bi'gC £pO(OC 3 H 7 ~i) 2 J 2 avnit un indice 
H* 5 do 1,4710. 

Analyse : cnlculd pour Br 2 C i3 H 28°6 P 2 

Br = 31,89, C =31,16, H = 5,63, P » 12,36 
trouvo i Bp - 31,2 , 0 - 31i5 » H - 5,72, P « 12,0. 

(B) Trr.nsfornntion cn nciclo dibronon^thylonodiphoaphoniquo 

On a rdcupord l'ncido dibronornSthylinediphos- 
phonique pnr recristallisation roptStoo d'un ndlmgo de eels 
d' aniline dee produits uonobroao ct dibroud h. partir du nd- 
longe ndthanol-cnu , coutie dnns l'oxeuplc V (B). Lo eel ob- 
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tonu fondr.it Ji 270-271 °C AnnlyBO i calould pour Br2 C 13 H 18 



trouvc s Br ■ 29,5 , C = 31 ,0, H « 3,8 , P = 12,2, N 5,4../ : 

\ { 

L' addition do Qaux 6g.uivnlontB do eoude a uno. 
solution r.queuBO do co eel q conduit nu sol diBodique, 
EXEKPLB VIII 

(A) Preparation do 2-corbothoxy-(Hh.vlidenediph08phonato de 
tiStrniaopropylc 

On a prepare* uno dispersion de sodiun do 
22,99 6 (1 nolo) dans le toluene bouillant contenu dms un 
tricol d'un litre nuni d'un thornonotre , d'un r.gitateur & 
grnndo vitesoa, d'une aupoule de 50 nl du typo ontonnoir 
li docantation ot d'un rt5frigc'rr.nt Allihn. On a utilise" un 
br.in do carboglaco- pour nointonir In tcnptfrature dans l'in- 
tcrvalle dusirdi pendant la reaction. Apros avoir rofroidi In 
dispersion & 25 °C, on a ajouto - 344,33 g (1 nolo) do tuSthylone- 
diphosphonate . do ttStrnisopropyio CH 2 J^PO ( 0C^II 7 -i ) 2 J g ^putte h 
goutto dans lc ballon rtSactiojinol en 45 ulnutoB, tout on 
naintenant In tctiporature do la reaction h 20-30°C en iuaor- 
gennt partiollonent le ballon dens le bain de cnrboglaoe. 
Ie reaction <5tait complete 10 tiinutes npree In fin do 1' ad- 
dition do 1» ester de depart. On n nlora ajoute dans la 30- 
lution 1 nolo (122,55 g) de chlomcdtoto d'othylo (CjH 5 OCOCHg 

01) goutte a goutto on 30 minutes on contrdlant do nouvonu 
la reaction oxoth'.rniquo nvoc le bain do carboglnce. Aprii8 
addition du chlorncutr.te d'tSthylo, on a chauffd le ndlr.ngo a : 
60°C pendant 1 hcure. On a alora dlininu lo oolvant boub : 




Br = 30,74, C - 30,0, H » 3,48, P ■ 11,9, H » 5,39 
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,vUe et . on .. ai8soue . lo ^ euu 6m 

°" " 4 «. « 1.. ,« relts 

• Phonnto de- tdtraiebpropylo 

/ >c h o 2 N , 5a1f4388 rendenent 

0 A AnfllyBe Crlcul « Po« C, 7 H 36 0 8 P 2 

0 - 47,4, H = 8,4, P . u, 4 ■ 
10 • 
trouvd i C a .'7 2 ' u 0 „ 

H ■ 8,7, P = 14 >0 . 

(^■gssagfarnatioj] rn ,„ ... , . 

2rcr.rbnv y -^v Tl1r1h|| [} , 

?°»t a; a un produit vitreux i„^ n 

"j-oreux lncolore qui rvrit 

7 ~ B , ourl , ;iclae i 



trouvd t 



C - 1 5,4, H = 3,5, P = 26>5 
0=15,8, H - 3,8, P= 26)3 - 
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■On trnWor™ tr! , e XnclleMnt ohnouii 

cl-DprJe. 

On . «». f(MW cert „ lMe propoBltloM . 
M " ri?nr " " ~* 6yatwtl , U8a . 

ddtorconteo cnaiorde8i 

conbi» fl i 80 „ ,.rtloull.r. de nl . 

Coa avnntDgoo, entron -,,+,. 

°r e ~— -~ » nP01deael , 0 djavrjrt ; 
1 rr tMelo " r ' ct " a " orsoM — 18 — ; 
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preferd ae r adjuvant 6, regent tonaio-actif ddtcrgent. 
bo .-sitae done In gnmie 1:2 [h 5:1 environ ct le doanine 
de pH optintil est couprie ontre 9>5 et 11,5. 

Parol les agcntB tensio-actif b detergents or- 
goniques avec leaquele on peut utilieer avee succeff 
les adjuvants prepare" a eclon l'invcntion, on pout citer 
les r.gcntB tensio-nctif a detergents anioniqueB, non- 
inoniques, nupholyteB et zv/itterioniques ot leurB u6- 
InnGee. 

a) Les detergents orgnniqiiea anioniques con- 
prennent lea detergents du type savon ot non-scvon. 

pes exeaplos do savoiiu convena'blea sont Ibs 
sols de sodiuu, potr.Bsiun, amoniun ot alcoylolanuoniira 
dee acidos gras , supiSrieurs on C 10 - C 2Q . Des conpoBes 
pnrticuliereuent utiles sont lea sels.de aodiun at de 
potasaiun des ndlnnges d'acides gras ddrivant do l'huile 
de noix de coco et du suif e'est-a-dire le savon ac suif 
et d'huile deno'ix de coco aodiquo et potassiquc. 

Lee detergents aynthe'tiquos nnioniques non- 
snvono peuvent Ctr.e en general docrita cocne Iob sols 
" solubles dans I'oau, en pnrticulier les b'oIs elcr.lina 
des produita de reaction sulfuriquos org.mlquce aynnt 
dans leur uol<5culc un rndical alcoyle contenant de 8 h 
22 atoue8 de carbone environ et un radical d'estor sul- 
.fonique ou Bulfurique. (les. rndicnux acylcs supdricurs 
. oont conpria dnns le ferae nlcoyle). Des exeuples ia- 
portnnts de detergents QynthdtiqueB qui font pnrtie dos 
coripositionB .pr«5f«5reus de la "pr6aente .invention Bent lea 
alcoyl sulfr.tGB de sodium, Bpocialonent ceux o"btcnua on 
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eulfatant lee alcoole supdrieure (8 h 18 utonee do oar- 
bone) prdpnrdB pnr reduction des glycdrides du euif ou 
de l'huilo de noix do coco; lee nlcoylbonzGneeulfonatoe 



"contient do 9 a 15 atones do carbone environ, epi5cialo- 
nent cuux du type ddcrit dane loa brevets dee U.S.A. 
11° 2.220.099 et N° 2.477.383; lee olcoylglycdryluthor- 
aulfonatos. do sodiuu, on particulier lea dthors dee 
nlcoolB supdrieure d«5rivda du euif et do l'huil de 
noix do ooco; lea c^lfatea ot sulfonatoe de eodiua 
des nonoglycdrides d'acides gras d'huilo de noix do ooco; 
loa sola do aodiua ou do potassium des esters sulfuriquoe 
du produit de la reaction d!une uole d'nlcool gras su- • 
pdrieur, tel que l'olcool du/suif ou do noix de coco, et 
do 1 a 6 tioles environ d'oxyde d'dthylene; los sole de 
aodiun ou do potaBsiun des sulfates d' other d'alcoyl- 
phdnol et d'oxyde d'uthylunc contenant approxinativo- 

■ nent de 1 a, 10 notife d'oxyde d'dthylene par noldculo 
et danB leequele los radicoux alcoylos contionnont on- 
viron da 9 & 12 ntoues do corbone; le produit de reac- 
tion dcB acideB grns OBtdrifids par l'ncide iaothioniquc 
et neutraliada par la soudo dans leequols par exenple 
lee acidea gras derivent de l'huiledo noix de coco; 
lee ael'B de aodiun ou de potooaiun d'onidea d'acide 
graB d'un udthyltauride dans le6quels les acides 
gras ddrivent par exenplo do l'huile do noix do coco, 
ot d' autre.-, ddja connuH dont un certain notibro Bont dd- . 
crits dans los brovets dee, U.S.A. N° 2.486.921, N° 

2.486.922 ot N° 2.396.278 I 
b) Ddtergonts synthdtiques non-ioniqueB : oetto classe 



de 'ddtcrgents Bynthdtiques pout fltre en gdndral ddfinio . 



de sodiuu ou do potn6Blun dans lesquole le groupe alcoylr j 
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oonno conprenant Iob conposde aliphatiquea ou olcoylr.roriatiquea 
qui ne s'ionisent pas en solution done l'eau. Per cxenple, uno 
class© bion oonnue de ddtergonte eynthdtiquea non-ioniquoa eat 
diaponiblo eur le norchd eoue 1© nou counercial de "Pluronic". 
5 Ooa conpoBds aont prdparda en condenaant l'oxyde d'dthylene 
avoc une brie hydrophobe fornde par condensation d'oxyde de 
propylene aveo la propylene glycol, la partie hydrophobe dc In 
noldcule qui, naturelleuent, est insoluble dans l'eau poesede 
un poida moldculnire de 1200 k 2500 environ. 1' addition de 

10 radicoux poly, xydthyl ones h cette partie hydrophobe a tendance 
a augnenter la solubilite dana l'eau de la noldcule entiere 
ot le caractero liquide du produit eat conaervd Jusqu'a ce que 
la teneur en polyoxydthylene reprceente 50 £ environ du poiSa 
total du produit de condensation. 

, 15 s 'nutrea ddtergonte Bynthdtiquea non-ioniquea 

corivenableB conprenncnt : 

1°) Lea condensate d'oxyde de polyethylene ot d'ft'l- 
. coylphonols, par exenple lea produita de condensation d'alcoyl- 
phdnols ou de dinleoylpWnola dnns leequels le groupe nlcoylc 

20 contient do 6 a 12 atones de c-jrbonc environ en chaine droite ou 
ranifide avec l'oxyde d'dthylene, ce dernier dtcnt utiliod en 
qunn-tit^e • nllant de 8 a 25 uolos d'oxyde d'dthylene par uole 
d'olcoylphdnol. le eubstituant clcoylo dans cee conposds peut 
etro ddrivd du propylene, du diisobutylene, du n-octone ou du 

25 n-nonene polyndriae'8, par exeuple. 

2°) lee produite non-ioniqucs ddrivnnt do la con- 
denBation de l'oxyde d'dthylene avec lb produit resultant dc la 
rdaction do l'oxyde de propylene et de l'dthylenedianine. Par 

i! 
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exonple, Iob conpoodB oontenant do 40 a 80 j5 environ en poida 
do yolyoxye*thylene ot ayant un poide noWculnire conpria entre 
5000 ot 11000 environ,' r«Seultant do In reaction do .l'oxydo d'- 
dthyleno avec uno beao hydrophobe oonetltutfe du produit de -In 
reaction ontro I'cHhyl&nodicnino ot roxydo do propylene on ox- 
°"» ln bOSO h l rdro P h0 ^ « quootion ayant un poida noleculnire 
do l'ordre de 2500 k 3000, donnent setisf notion. 

3°) le produit de condensation d'alcoola olipha- 
tiquca ayout do 8 a 18 atones de carbone en chainc droit, ou 
raoifi^e, a veo l'oxydo d'ethylono, par exenple un oondeneat 
aloool do noix do coco-oxyde d'dthylene ayant de 10 h 30 nolea 
d'oxydo d'ethylene par nolo d'aloool de noix do cooo, la f rac . 
tion aloool de noix de cooo ayant do 10 a H atonoe do carbone. 

4*) Lea oxydea d'auine tertiaire- a longue chaine 
corrcsp,' «ant h la fornule gfatfral, euivnnte : R^N-* 0 
dens laauellc H, est un radical alcoylo ayant de 8 a 18 atone, 
de carbone environ ot R 2 ct ^ eont dee radicaux nothyles ou 
othylea. La fleche dnna la female est uno representation con- 
vontionnel d'une liaiaon aeni-polnire. Dos exenplea d'oxydee 
d'anino utilionblea pour 1'invontion conprennent loa oxydea do 
dinothyldoddcylanine, diolthyloctylanlne, dinethyldo'cylanino, 
dii ai 1thylt<5trr.d^cylnaino , dindthylhcxnd^oylr.ninc. 

5") Los oxydea do : .ho B phinc tertiaire a longuo 

chaino corrospondr.nt a la fornulo ouivanto RH'R»P ) 0 dana 

laauollo R oat un radical alcoylo, alccnyle ou nonohydroxyalooylc 
nyant do 10 a 18 r.tonea de carbone en ehalno droito ot R« ot R» 
eont doe groupca slcoyloe ou uonohydroxyulcoylea oontenant do • 
1 a 3 atone, do carbono. La fleoho dnna la fornulo eat uno 
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reprc'Bontrvtion conyentionnello d'une Unison Bonipolr.ire. 
Doo oxenploe d'oxydeB de phosphine convcnnbleB sont : 
oxyde do dincthyldoddcylphosphine 
oxyde de dinethyltdtrnddcylphoaphine 
' oxyde d'^thylndthyltdtrnd.dcylphoephino 
oxyde do edtyldin&*thylph6sphine 
oxyde do dindthylBtdorylphoaphino 
oxydo de cdtyldthylpropylphoephinc 
oxyde do didthyldoddcylphosphine 
oxyde de didthyltdtrnddcylphosphine 
oxydo de dipropyldodecylphosphino 
oxyde de Ms (hydroxyndthyl) doddcylphoBphine 
oxyde do bis (2-hydroxydthyl) doddcylphoBphino 
oxydo de (2-hydroxypropyl) ndthyltdtrnddoylphoophlno 
oxydo do dinethyloloylphosphino 

ot oxydo do diac:thyl-(2-hydroxydoadcyl)pho8phino 

c) On pout ddcrire do fncon tiundrr.lc los ddtcr- 
gcnto eynthdtiquoB r.npholytes conno des ddrivds d'r.uinea n- 
liphcitiques qui contiennont una ohnlne do 8 h 10 ntonoe do c R r 
bono ot un groupo r.nioniquo solubiliannt dr.ne l'ccu tel qu'un 
groupo cnl-boxylc, sulfo ou oulfnto. Bob exonplco de conpoaes 
rdpondmt a cctte definition sont lo 3-dod^ylrninopropionato 
de sodiun ot le 3-doddcylnninopropr.noeulfonato dc sodiun. 

d) on pout ddcrire lea ddtcr G cnt8 cynthdtiquca 
zwittcrioniques ou constituent un ion hernr.phrodite conne doe 
ddrivda de coupoodo d • rmtioniun quntcrnr.irc r.liphr.tiquce dr.ne 
losquola le rudicr.l nliphntiquo pout Ctro on chnlne droito ou 
rnnifido et done lcaquola l'un doe aubatituonta nliphntiquoa 
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•■ *. e i ntouoe „ cr . rbonp ot un nutre contiMt ^ 

ereepe nMoni^o aim „ lloru tel ^ eroupe 

oo„lo. eo lf o 0 „ <ulfM0 . Dos a . OODpos , e 

. 4 cette flofl „ ltlon , ont le ,- (K .,,.e lDoth , 1 . s . hMliaicylnoaoiiio) 

propnno-Leuironnt. rt Xe 3 - (S>1I . ai o«Vl- H -hc M a e c yl „ nMlllo) 
. -S-hyilrojtypropnno-l-snlfoiioto. 

OnWotille.r l0 „ nsc „ t „ teneie-netif. i(tQT _ 
«eete nnionl W e, non-i„„i 9ucs , ODpholyte> „ ^ 
ae.tionnee ei-deeeee, soule 0 „ on conblnnieon io ^ 
oouvro do 1„ presents invention. 

M liete don owoploe ol-aoeou. ne pretond pen 
atre conpiote neie fp urnit 8lnpleMnt ,„ 

see dee none™, ddtor S ent, , ul peUTont tr0UT „ ^ 

Men dene le er.clre de l'invention. ' • 

• le. eoupoede ddt„r e ente ergnnie.eoe eynthotiaeoe 

Preeddonte o, ioe nouvenn* nd 3 eventa eoion Invention _ 
M» iodide eoe. dee ne ob «e.e. r.rnoe oo„.le- 

nen, r.vr.nto e e„eo. per o^pie SOttB ro mo a *nnulnire, 
lotto. , eooe feme liqelde et en tnblettoe. 

lee ooapoeitiona ddt.r e e»,„ 0 SBlnaarir .. „„„,„_ 
Pendent d one do rdelleetion do Invention p.event oon- 

tonir en edjovent roprdeentetir et le ddter e o„t eetl, dene „ 
reppert on poide elient de ,., » 10l1 onvl „„. u 
pedided do i.* lm * „ , HaIeait Mtlf u 
neleire verie de 1 ,2 a 5 „ environ. 

"no r °™ ^aliention de l- invention 

eonetitodo per eno eonpeeition ddt„r e on» li, olae oentonnnf 
«-» ^nvnnt et en ddt.r S ent ootlr dene le rnppor, de ,„ 
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& 10H environ. Par nillours, on obtient les rdeultats opti- 
qnux de ddtcrgonce cveo. les expositions liquides lorsque 1«- 
adduvnnt et lo ddtorgent cctif sent nulangds dans dee rappor*. 
on poid B de 1:2 a. 3 M environ. On prdfero utili Eer lo eel de 
potaseiun dee adjuvants de detorgence dene Ice conposltlons 
liquides. 

lee oonpoeitione ddtergentos utilisant les ad- 
juvants eolon 1- invention trouvont une application particu- 
liere ct intdreeeantu dans lo donnine dco ddtorgenta audllorde 
liquides. Co donaine prdsente des difficultde spdoialos cu 
fabricant h c Q u S e dee particularitds inhdrentes aux systenes 
squeux ot dos exigences spdcinles de solubilitd des constitu- 
te ot plus pnrtieuli&reuent h cause de lour etnbilitd dr.ne 
cee nilieux. II est feien connu par cxenple, que le tripoly- 
phosphate de sodiun, qui a un conportenent renarquoble dana 
lea conpositions granulaircs, est gdndralenont conaiddru cou- 
no n« convenant pas dana les detergents liquidee. ll a une 
aeeez forte tendance h a'hydrolyeer en donnant los forces i* 
fdrieuree de^phosphates. Ainsi en pratique, 11 a follu avoir 
recoura a une fofne plua stable de phosphates conne les pyro- 
phosphates alcaline par exeuple m p 2 <> 7 ou W? . II n dtd 
ainei ndcesaaire parfoia de aaerlfier lea excellentea proprid- 
tie d'adjuvant de ddtergence du tripolyphosphate de sodiun 
pour prdparer un produit ddtergent liquide plus stable. 
25 A cause d0 1' utilisation croissante par lo public 

des ddtergents liquidoa pour pratiquenent toua les lavages ot 
nettoyages, y eoqpria le blanchissage et le lavage de la vnis- 
Bolle, la prdsonte invention a PI ,orte une contribution leper- 

- 33 - * ' 
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un. produit al'cnlin ou une base conne In scude ou. In potasse. 
Oh doit nu8Bi nentionner copne ndditifs convenables l'eau, les 
azurents optiques, le oulfato de sodiun et le carbonate dc eo- 
diun. .j 
5 On ajoute nusai goneralenent deer inhibiteure de 1 

. corrosion. Les silicates solubles aont des inhibitours oxtrC- 
nenent efficaces et peuvent fitre ajoutds a certaines forauies. 

i 1 

seion 1* invention Jusqu'a representor 3 a 8 j£ environ de la i 
conposition. Un peut utiliscr des Bilicntes alcalins, de prefv - ; 
• TO renco de potassiun ou do sodiuu, nyent un rapport en poids SiOg 

t MgO conpris entre 1,0:1 et 2,8:1. M d.ms ce rapport reprcBentc, 
le sodiun et le potaeoiuu. On prdffcre specinlenent utilisor 
a cause de son offiencite" et pnr dceionie, un silioato nlca- 
lin oyant un rapport Si0 2 :Na 2 0 allnnt do 1 ,6:1 a 2,45:1 . | 

15 Solon la forue do realisation do 1' invention j 

qui donne un detergent liquide, un agent hydrotrope peut par-* 
foiB fltre avantagoux. Les agents hydrotropeB convcnablee sont ' 
.lee bcIb alcalinB solubles dans l'eau des toluencsulfonates , 
benzfenesulfonates et xylenGsulfonatca. Les hydrotropes prdfereo ;j 

20 sont les tolutnesulf onatcs de potnsoiuu et do sodiun. On pout : \ 
ajoutcr le sel hydrotrope, si on le desire, en quantite" allnnt 
de 0 a 12 environ. Bic-n qu'un agent hydrotropo ne soit pas 
ordinairenent n<5cessaire, on peut l'njoutcr, si on le desire dc I 
facon a obtenir un produit qui garde son bono sdnd it e" ti bnaBO \ 

25 teupdrnturo. ; 

! 

Les conpositions suivnntes dans lcnquellcs Icb 
pourcontnGQB sont on poidB servant a illustror unia non a li- j 
niter cotte invention. Chacune des compositions dans Iob exenrl'-j 

-.35 - . 
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donne en solution un P H compria dans 1 'intervene desire de 
8 a 12 environ. 

EXEMPLE IX 

Une excellente formula detergente liquide con- 
forae & 1« invention a la. composition suivante: 
6,0* dodecylbenzeneeulfonate de sodium (le radical dod^cyle 
tftant du polypropylene, en majeure partie tetrapropy- 
lene, ayant en moyenne 12 atones de carbone) 
6.05S d'oxyde de dimethyldod^cylamine 
20,0* Sthylidenediphosphonate trioodique 
6,0* toluenesulfonate de potassium 

3.8* silicate de sodium (report P10 2 :Na 2 0 de 2,45:1) 
0,3* carboxymethyl hydroxyethyl cellulose 
Excipient : eau 

Les performances de cette composition d<Her- 
gente sont excellentes en blanch'ssage aussi bien que pour le 
lavage de la vaisselle. Sa resistance a 1'hydrolyae rend pos- 
sibles des lavages plus propres et une conservation plus im - 
^rtante car le nouvel adjuvant de detergence reste sous forme 
active pendant le cycle complet du l.vage quelle que soit la 
quantite d'eau preaente. 

EXEMPLE X 

Une excellente composition detergente granulaire 
donnant de tree bona resultats de nettoyage et de conservation 
de la blancheur contient les constituants suivants avec les 
pourcentages en poida indiquea 

12.5* dodecylbenzenesulfonate de sodium (le groupe dodecyle 
derivant du tetrapropylene) 
- 36 - 
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5,0 $> Torgital 12-P-12 (produit do condensation de 12 nolea 

d'oxyde d' ethylene avoc 1 nolo do doddcyl phenol) 
49,0 $> ieopropylidenediphosphonnte trisodiq.no 
6,0 $ silicate do eodiuu (SiOg : NtigO '= 2:1) 
13,0 # sulfate de sodiun 
Excipiont : eau 

EXEHPLE XI 

Uno composition d<5tergcnte granulairo conforno 
a 1» invention n le constitution suivonto : 

'7,5 £ dodeeylbenzenesulfonoto de sodiun (le groups dodecylo 

derivant du totrnpropylene ) 
2,0 # nolnngo Pluronic L - 6, - P - 68* 
2,2 'f> acide gras d'huile nnrino hydrogene 
59,6 W Donochloroni'thylbnodiphosphonr'.te tetrasodiq.ue 
9,7 vS silicate de eodiun (SiOg. i Ka 2 0 = 2:1) 
13,5 l fl sulfate do eodiun 
Excipiont: eau. 

* produi*s de condensation d'oxyde d'<Sthylfene nvec une base 
hydrophobe foraco per condensation d'oxyde do propylene 
avoc du propylene glycol et ayant des.poids nol(Sculaircs de 
3000 et 8000 environ. 

Lea enractoristiquos de lavage de cette conposi- 
tion cont cxccptionelleuent bonnoa du point do vue du lavage 
en gc'ndral et de la conservation de la blancheur. 
EXEMPLB XII 

Une autre conposition d<5tergente granulaire ex- 
treuouent officr.ee offrnnt Sgaloacnt de bonnes performances dans 
le douaino de la blnnchour, du nettoyage et ae In convcrvntion 
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de la blancheur a le foruule euivante t 

20,0 5» doddcylbenzeneBulfonute de Bodiun (le groupe do'dd- 

cycle derivnnt du t<5trnpropylbne) 
20,0 JS D'un inSlange 1 : T d'hexnddcyl^-hydroxythiosulfate 

et d , octcd<5cyl-2-hydroxythioaulfato 
20,0 i> dichloronc'thylfcnediphosponato triBodiquo 
5,0 l f> silicate de Bodiun (SiOg : Na 2 0 = 2 i 1) 
30,0 i» sulfate de Bodiun 
5,0 i> eau 

EXEMPLE XIII • 
Une coaposition ddtorgente liquide efficace dens l'enu 
froide, qui se conporte exceptionnellenent bien conme ddter- 
gent pour groa travaux en co qui concerne le nottoyago et la 
conservation de la blnncheur a le. conpeeition euivante : 
12,0 $ 3(N,N-dindthyl-N-noix do coco oumonio)-2-hydroxy- 

propp.ne-1 -sulfonate. 
20,0 $ «5thylidbnediphosphonate tripotaasique 
3,8 J* Bilicate de Bodiua (SiOg : lia ? 0 = 1,6:1) 
8,5 55 tolueneBulfonate de potassium 
0,3 i> carbbxyndthyl hydroxydthylcolluioee aodique 
0,12 jS colorant fluoroscent 
0,15 */» porfun 
0,02 # benzotrinzole ^ 
55,11 fSeau " 

SXEMPLE XIV . 
Une composition ddtorgente granulnire eelon l'inven-: 
tion, efficace dans l'eau froide possbde la composition suivente 
17,0 £ 3 (N,N-dimdthyl-lTr-hexaddcylaunonio)-propnne-1 -sulfonate 
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45 »0 56 isopropylidonediphosphonnte trlpotassique, 
6,0 56 silicate de sodiun (Si0 2 : Na 2 0 = 2,5 * 1) 
0,3 ?S carboxyndthyl cellulose sodique 

28,0 ?S sulfate de sodlun 
i 3,5 56 eau 

le roste divers 

On obtient d'oxcellentea perfomnnoee do 
nettoyage et de conservation de la blancheur lors du blan- 
chissage avec cette composition. 

10 On a dvalue" trois perfornances coracteriB- 

tiquea diff drontes deB no uveaux adjuvants de datergence do 
1' invention. Ces caractdristiqueB erilt le ncttoyago, lo blan- 
cheur ct le naintien de la blancheur. Dane le cadre de 1' in- 
vention ces torues ont les significations suivantcs : le ter- 

15 ne "nettoyage" represents la capacity d'une conRoaition do 

blanchisaage nn£liorde d'elininer Ice lignes ou les d«3pfits de 
souillure ou saletd prof onddnent incruetde conno ceux qui so 
produiBent Bur les cole et les poignote. Le terne "blancheur" 
est un tcrne plus general qui nesuro la capacity d'une con- 
• 20 position de blanchisaage de blanchir les surfaces qui no Bont 
que ldgerenent ealies. Le torno "unintien de la blancheur" 
. est utilise pour adcriro la capacity d'une composition de blsn- 
chissage d'enpftcher la salete qui a <5t<5 elirineo du tissu pon- 
dnnt lo lavage de Be roddposer a nouveau eur le tissu. Dcb 

25 ndthodes de tests particuli&reB sont ddcriteo ci-deBsous. 

On a nia en eVidence lop propridtde de net- 
toyage dos nouvoaux adjuvants no*thylenodii3hosphoniqueB sub- 
etitudB on lavant des chenisoB blanchoB nnturellonent BnlioB 
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ayoc ties compositions ddtorgentee nornaliBe©8 contenant' oonne 
adjuvants diffdrente produit y conpria ceux de 1 • invention. 
LeB cheniBes r.voc des cola et deB poignets ddtaohablea dtaiont 
portde8 prr dee honnea dr.na dea conditionB ordinairea pendant 
deux journdos de travail norualea. lea oola et loa poigneta 
dtaient alora ddtachde et lovdB danB une potite machine t agi- 
tation on utilieant deB solutions aqueusee dea compositions 
ddtcrgentes a dvaluer. Lea conditions de lavage particulierea 
eont ddcritee tsi-deiasous. 

Aprea avoic dtd love's et Bdchde, Iob coIb 
et les poignets dtaient visuellenont coupards avoc d'autrea 
cols et poignets, qui avaient dtd portda et salis de la nene 
fagon, nais qui avaient dtd lavdB avec une composition ddter- 
gente nornQlisde. Cette coaparaison viBuelle a dtd faite par 
un groupe de 5 personnes qui n' dtaient pas nu courant de la 
nature et du but du tost et qui ont fornd leur jugenent de 
fagon inddpendante. leurs jugeuentB vieuels ont dtd exprinds 
avee une dchelle variant fie 0 4 10 et on a ainoi notd les per- 
formances relatives de nettoyage. 

On a utiliad dane les tests lo tripolyphos- 
phate de sodiun et le pyrophosphate tdtrapotassique h cause 
de leur large utilisation dans 1' Industrie. Ces deux coa'po- 
sds sont parvenus h etro reconnue coune des noruce pour les 
adjuvants de ddtorgence. LeB coapoede qui dgalerit ou qui aur- 
paBBont cee deux conpoBds dnns Iob porfornanoea adjuvantes sont 
coneiddrdB oonne des supports valables. 

Oonne reprdsentante do la nouvello clasee 
d'adjuvante solon l'invontion, on a choiei et teetd les oonposde 
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euivante dnne cette aerie de comparisons i dthylidbnodiphoe- 
phonnte trisodique, iBopropylidenediphoephonate trisoaiouo 
et dichlorondthyleneaiphoephonato trisodique. On a ninoi ' 
ddternind lei porfornnncaa relatives dea nouveaux adjuvants 
do ddtergence Belon 1» invention. 

Dans cette sdrie de testa do lavage loa con- 
positiona ddtergentes dtaieni conotitud.es d'un agent tonsio- 
actif et d'un adjuvant. La concentration de l'ngcnt teneio- 
actif dana la solution de lavage dtnit conatante h 0,03 * en 
poido. on a auBBl utilisd lee adjuvants dnns la .solution do 
lavage k la concentration do 0,03 $ en poid B . 

Los solution*, de lavage nvnient un pH de 10. 
I'eau avait une a wot* sensiolenont dgale h 0,12 g (dquiva- 
lent CaC0 3 ) par litre k la tenpdraturo de 60»C et le cycle 
de lavage durr.it 10 ninutea. 

Los rdaultats de cea tests eont indiquda 
dans le tableau I ci-deasous. 

TABLEAU I 

Evaluation du nettoyuge en .utilisant le cotp 0 s e ABS* conue 
agent tensio-octif ddtergent k In concentration de 0,03 *, 
tenpdrature 60°C. 

Adjuvant de detergence , „ 

(concnetrr.tion de 0,03 $) Degrfi de ■ 

■ 1 ^ ' ' ncttoynp;e_ 

1. dthylidunediphoephonate trisodique 2,9 

2. ieopropylidenodiphosphonate trieodiquo 
. 3. pyrophosphate tdtrapotnasique 

4. dichlorcnc'thylencdiphosphonate trieodiquo 

5. tripolyphosphcte de sodium 
* tdtrapropylencbenzenesulf onato de sodiun 



1 ,8 
1.4 
0,8 
0,7 
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4,1 5,8 6,8 
7,5 8,4 7,4 



phenol. On a utilise 1' athylideneAiphOBphonnte trisodio,ue 
, (EDP) et le ^polyphosphate d* sodiuu (BTP) come adjuvants 
de detergence. Lc EDP a W utilis* a une concentration do 
0,03 * dans I'm de lavage et le STP a ote utilise a la con- 
centration de 0,03 * et 0,06 *. La tenperature de la solution 
do lavage etait 4e 27'C environ et le pH ft alt njuste a 11 
aveo- la soude. La duret* de l'eau <ta« de 0,12 g par litre 
et le cycle de. lavage durait 10 ninutcs. Les rcsultate eont 
proeontos dnno le tableau II ci-doBeouB. 

TABLEAU II 
Tivnluntion du nottoynEQ 

ool A col B eol C 
STP EDP STP 
^entg t.nsio-actifs_ = ' 9^ &*SS£ !bSS& 

1. Borgitol 12-P-12 .3.9 & >* 6 ' 1 

2. nelange 1:1 d'hcxad(5cyl-2- 
hydroxythioBUlfate et d'oc- 
tad<3cyl-2-hydroxythioBulfato 

3 . 5- (N .N-dindthyl-H-hcxaducyl- 
anrionio) propanc-1 -sulfonate 

II apparait dans le tableau II en conparant 
lea colonnee A ot B qu'a concentrations egalee c>. adjuvant do 
0,03 }S le EDP etnit aensiblenent neilleur que lc STP avcc 
chacun dGB agents tonsio-actifs detergents testes. De plus, 
les perforunnces du EDP t 0,03 * se conparent f avorablenont 
avcc celles du STP h la concentration de 0,06 jS. L'cfficaci- 
; t tf accrue du IDDP est ainsi nise en evidence dene les condi- 
tions du test utilisd. 

On a cuesi dvalutf la blnncheur dea coIb et 
■ dos poigncts laves avcc les oonpositiona du tableau II do la 
nahiero suivante. Le terae do "blanchcur" a etd preeddonuent 
dofini. 
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On a fait dee neeuree de blanchour eur deB 
cole naturellenent ealie nvec un rdflectionotre photodlectrl- ' 
due connercial c'eet-a-dire l'appnreil Huntor Color and co- 
lor Difference Meter, fabriqud p. r la Socidtd Gardner La- 
boratory inc. Bethceda Maryland. Cot instrunent est desti- 
ne a distinguer lee differences do coloration et il fonction- 
ne eur le principo d'un colorinotro a trois excitations, dnne 
leauel on ncsurfa travore uno conbinaieon de filtree de couleur 
vcrto, blouo ot anbre loo rnyone diffueee sous un angle do 
rdflcxion do 45' d'un faisoeau lunineux incident eur un dchan- 
tLllon. Le circuit dlectxi 4 ue de 1 • insturuuont oet dtudid de 
fncon h oe qu'on liee directeuent les valeure de 1« blancheur 
ot de in chrooaticitd pour le epdeien teetd. L'dcart avec 
le blanc, Mg0 dtant pris conue blanc de rdfdrenoe, du spdeinen 
teetd est calculd en introduisa.it. lee valours de blanch eur et 
de chronaticite ninsi obtenues dans uno jfornul. natWnatlque 1 
couplcxe donndc par le fabricant. On obtient ainei qne d- 
valuati.n dee perfornances relatives oonpardee a uno con- 
dition ddtor G onto do refdrenco. Cee valeure sent eneuite 
oonpardee avoc d'autres valeure obtonuce h partir d'autree' 
dchnntillone. 

Une description plus conplete de cet instru- 
ct et do son node de f onctionnencnt so rrouve dans un nn- 
nuel intituld "Color in Business, Science and Industry, par 
Deaae B. Judd pages 260-262 publd par John Wiley and Sons 
N.Y. (1952). 

Leo valeure ainsi obtenues aont preeontdee 
danB lo tableau ill ci-desscue. 



4 \ 
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TABLEAU TTT ' . 

' Evaluation -de la bl,nchour par xapport k one conposition 
ddtergonte de reference (unites NBS) * 

5 . m gj gy- 

1. Tor 6 itol , 2 .P- 12 t0>45 +0>44 +o . 42 

2. ndlange 1j1 d 'hoxaddcyl-Z- 
hytlroxythioBulfate et'd'oc- 

taddcyI-2-hydroxythioeulfate +0 ,28 +0 ,55 + 0, 55 

3. 3-(H,U-dind-bhyl-N-hcxod«5cya- 

io nunonio)propane-1-eulfonate : +0 , 37 +0>g6 +0}5? 

■ • 4. Conposition do rdf^rdrencc td- : - . 

. trapropylenebenzeneeulfonotc 
(60°C) ' 

- • 0 

•unites National Bureau of Standarda. ' 

Lee vcleurs de blanchcurprdeentdoBdnnB lc 
15 tableau Illc^dessus nettont on valeur l, e excellent rdsul- . 
. -tat. obtenua avoc les expositions de blanchieeage contcnant S 
lo EPP couno adjuvant avoc dif fronts agents tensio-actif P . 
• . Los valours supdrieures indigent une neilleur Llanchour. " On 

■ doit noter que pour -doe. concentrations en poide dgcloe des 

2Q diffdrcnts adjuvants, c' est-a-dire 0,03 * de- S TP ot de EDP> W .' 
valours do blr.nchcur EPP sont conpnrabloe au Tergit 1 conue 
ogent tensio-actif ddtergent ou sont tree eensiblcncnt supd- s 
ricures, conne aveo le 2eno et lo jl-no agent tensio-actif 
clans le tableau III (conparer la colonno A et la colonne b"). 
25 Bo plus une conparaison entro Ice colonncs B et Cnontro aue , • ' 
lee rdsultats de blanchour obtenu avocle'EDP a una conccn- : 
• tration de 0,03* tf. conparcnt -tres favorabloucrit avoc loe rd- | 
. eultats de blancheur obtenue nveo le 5TP a in concentration V 1 
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0,06 *. I. EIP „ t aono „„ „ aJuvant loouoouj fiua 

*"o Is SIP uvea agents egent . tonBlo .„ cUf8 „ 4toreento 

dane lee conditions du teat portico lleres. 

On a 1ot< dee achantlllone propree ae velours 
do ooton avec le. cole 0 t Ice PoleJlotB BnllB too ^ 
VI ct ,n pour ovoluor 48 fa9on lna , ponaante ^ ^ ^ 
. .ooneervotlon do 1o blanohour dee ^ 

n tester. Le eoleta eppereis.ent eur le. achantiUone ae 
velours ae 00tM lav6 , „ ve „ ^ ^ ^ ^ 

-leta ,ea o. ate aii Dl »ae aee tissue .„us, Blee „ SU8pen . ! 

sio. aene le solution do lo,e E e et redopoeoe eur le. achnntil- i 
lone a, velours. Oe tvpe ae snlota rcdapoedo eur le tis.u set i 
un Prottene earicu* et on cnerca. constant a , app.rtcr -f 
de ameliorations. ! 

On a sulvl le „« n o „oa 0 ae neeure a„ne cette 
aveluntion ,ue ann. lee ocsurcs ae olccneur au taolecu !„. 
On a ae nouveau utilise l.„p Mrell „ Httlrtor Oolor 
Pixiercnce Meter". l0 e valeurs eita.e aens le tableau XV • 
ei-aesso„s sent das unitas as blancheur eelcuiaee a partir 
aee velours oMenuee on operant le elaseenant aee tie.u. as 
veleur. lava, et saunas. Lee valours erei.santee Peurnie- 
eont ae neuvoeu lo. neilleure ra.ultate. 

TABLEAU TV f 
.valuation ae. la conservation de 1„ clnncnour par rapport » j 
ene condition aater g onte a. rararenoe. xoopdrntero' 27 . 0 > 
(unites UBS) 



i 
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col A ool B col C 
STP EDP ' STP \\ 
Aflont tensio-nctif ddterKont 0,05^ 0 , 03^ . Q,Q6# 

1. Tergital 12-P-12 • +0,79 +0,88 +0,54 i! 

2. Mdlange 1:1 d'hexnddcyl-2- 

. hydroxy thioaulf ate et d'oc- 

taddcyl-2-hydroxythiosulfate +0,50 +0,87 +0,60 • jj 

5. Couposition de rdference !i 

• tdtrapropylenebcnzimesulfonnte - 0 il 

(60°C) :; 

Unite's National Bureau of Standarda. jj 

Des rdsultats de conservation, do la blenchour ; | 
obtenue evec lo EDP h 0,05 '£ sont Bonsiblenent supdrieure ji 
aux rdBultnts obtenus par lo STP a 0,05 5» avec chr.cun dee 
deux agents tonBio-ac-tif a diffdretf'<3 testds. Plua surprc-- 
nantes encore Bont les valeuro de conservation de la blanohour 
du EDP a 0,03 7>, colonne B, qui sont supdrieures nux valeura 
obtc-nueB en utiliaant lo STP a la concentration do 0,06 
II dtait inattendu d'obtenir ces parforunnces eupdricurea du 
EDP par rapport au STP dans ce domino inportnnt do 1q ddter- 
genco qui est la conservation de la blnncheur. 

Lea teats de blanchissage pr^eddente nettent. 
en valour Iob exccllents rdsultatB de ddtorgenee obtonua nvoc 
lc-a-nouvonuxedjuvantB de tdtergence de l'invention en conpa- 
taison&'un adjuvant 6. base do tripolyphospnte de sodiun. Do 
plus, on obtiont lea ufinea bonB rdsultats dans lea dormines 
du ncttoyago, do la blnncheur et de la conservation do la 
blonchour en utiliannt les coupoads ndthylinediphosphonnto sub- 
stitude de l'invention connc adjuvants d'nutrcs agents tcnaio- 
actifs ddtorgents on dehors do coux pour lcsquola dos vnloure 
ont dtd prdeentdea ci-dossus. Bicn que non coapl&te uno liste . 
do conposda ddtergonts con enables du type Bavon et non-Bavon, 
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a dte" donndo plus haut. Do plus, on pout utiliaer dgolo- 
uont loo nouvouux conposda ddorits ioi coano adjuvnnta de 
ddtergenco, nnio on peut auaai lea utiliaor nvoc d'autroe 
adjuvants uindroux et organiques. 

Bien que loe prinoipeode cotte invention 
aient dte" illuatrt'a ici au noyen d'exenplea et do toBta 
pr.rticuliora, il eBt cntendu quo 1' invention ne doit pas 
• fitre linitdc a cos exeuploa purouont illustrntifB. 

L * invention a pour objot > 

1. - A titre de produita induBtriels nouvoaux, lea 
conpoeda ayant la fornule gdndrnle suivanto s 

f> 3 H 2 

x - c - y 

io 3 H 2 

dans laquelle X et Y sont l'un des radicaux auivanta i 
broDO, fluor, bonzylo, carboxyndthylene ou un atone d'hydro- 
gene, l'un au SioinB dee groupea X et Y Stant different do 
l'hydrogene. , 4 

2. - A-.titrc do produita industriela nouveaux lea aela 
solubles dana l'eau dee corapoBde d<5crite dana lo pamgrnphe 
1.-, tela que Iob sole do sodiun, de potaosiun, d'annoniun 
et d'Anuonlun eubBtitud, notannont lea eela aloaline doa a- 
cides benzylndthylenediphosphonique , bi B (benzyl) ncSthylene- 
diphoaphonique , uonobronpn<5tliylbn.>diphoaphonique , dibrouond- 
thylene-diphospbonique, . nonofluorondthylene diphoBphoniquo, 
difluorondthylenc-diphosphoniquo, ou un 2-carboxydthylideno 
diphoephonnto ou bia(carboxyndthyl)ndthylonodiphoaphonate nl- 
calin. 
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5,- A-ti-tre de produit induetriel nouvenu, une con- 
position .ddtergento antfllord.e oonpromuit un agent tcnsio- 
nctif detergent organique- et & titre d' adjuvant dc deter- 
gonce, un ooqpos* selon lee pr.ragrnph.es 1.- ou 2.-, i e rap- 
Port de l'adjuvcnt h i-agont teneic-actif ctant conpris cn- 
tre 1 : 3 et 10 : 1 environ. • 

4.- Dans uno telle composition d^tcrgcnte, lea caracte- 
ristiques conpleSnentairos suivantce considered isoldaent 
ou dane toutes ldunybonbinniaona teehniquenent poasibloa : 

a) le conposition ddtergontc donne on solution un 
PH de 8 ft 12 environ; 

b) lo. pourcentage do 1 'adjuvant par rapport au de- 
tergent varic do 1 , 2 ft 5 , , environ et ^ coupositiQn 
detergente donne on aolution un P H do 9,5 a 11,5 environ; 

c) 1 'agent tenaio-actif detergent eat un agent 
tenaio-actif anionique, non-ionique, ampholyte ou «rittor±o- 
nique ou un rxSlange desdits agents; 

d) la composition ddtergcnto eat liquida et le 
pourcentage de 1'r.djuvnnt par rapport ft 1'agent teneio-ao- 
tif ddtorgcnt vario de 1 : 2 ft 3 , •, environ; 

o) .1'agent teneio-actif detergent organique cou- 
prend un sel alcnlin anionique soluble dans 1'eau, un pro- 
duit de reaction sulfuric organique aynnt dane SR noleoulo 
an radical alcoyle de 8 a 22 atones de carbone et un radical 
ester eulfurique ou sulfonique, la conposition ddtergontc don- 
nant un nH en solution aquouee allant de 8 a 12 environ; 

f ) le detergent actif anionique de la composition ' 
de nettoyage et de blanehisaage eat un aleoyl sulfate alca- 
lin, dans lequei le substituant alcoyle contient de 8 ft 18 

- 49 - 
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groupe Qlcoylecontiont d fl o 4 c+ 

.... BC1 " * ~ fro "* - 

»• eonp„. ltlon donilant • ™ ■ t o n vir„„, . 

*» 8 „t 12 . . tl0,! ° < """'" - W coapri. on _ 
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